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Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren 
zur Reinigung von Olefinen, die der Polymerisation 
mit Chromoxyd enthaltenden Katalysatoren unter- 
worfen werden sollen durch Behandeln mit festen 
Absorptionsmitteln, wie aktivierter Kohle, Silizium- 
dioxyd, Aluminiumoxyd oder Siliziumdioxyd-Alu- 
miniumdioxyd. 

Das Verfahren nach der Erfindung besteht nun 
darin, daB man 3 bis 6 Stunden bei einer Temperatur 
von etwa iiber 316° C, vorzugsweise 510° C, mit 
Inertgas vorbehandelte Absorptionsmittel einsetzt 

DieOlefine fur dieses Reinigungs verfahren stammen 
aus Raffineriegasen, die reich an Olefinen sind. Sie 
sind meist von Verunreinigungen begleitet, die sich 
nachteilig auf das Polymerisationsverfahren aus- 
wirken. Wenn diese Verunreinigungen entfernt wer- 
den, so wird die Verwendbarkeitsdauer des fur die 
Olefinpolymerisation verwendeten chromoxydhaltigen 
Katalysators verlangert. 

Vorzugsweise wird aktivierter Kohlenstoff als Ab- 
sorptionsmittel verwendet, d. h. Kohlenstoff, der eine 
hohere Aktivitat oder ein groBeres Vermogen Gas zu 
absorbieren besitzt als gewohnlicher Kohlenstoff. Be- 
kanntlich hat derart aktivierter Kohlenstoff eine groBe 
Oberflache. Beispielsweise kann ein Lignit in Kon- 
takt mit Dampf unter solchen Bedingungen erhitzt 
werden, daB ein Teil des kohlenstoffhaltigen Ma- 
terials zerstort wird; solcher Kohlenstoff kann aber 
auch durch Aktivieren von gewohnlicher Holzkohle 
mit Dampf oder einem anderen oxydierenden Gas 
erhalten werden. 

So kann man die verunreinigte Beschickung mit 
dem festen Absorptionsmittel in Beriihrung bringen, 
indem man sie einfach durch ein Bett des Adsorbers 
in Form von Granalien, Kornern, Pulver usw. leitet 
Diese Behandlung erfolgt gewohnlich bei Zimmer- 
temperatur; sie kann jedoch auch bei der Tempera- 
tur, bei der das Olefin fiussig wird, erfolgen. Diese 
Behandlung ist wirksamer bei iiberatmospharischem 
Druck von 7 bis 70 atii, vorzugsweise von 14 bis 
42 atii. Die Durchsatzgeschwindigkeit soli bei dieser 
Behandlung in dem Bereich von etwa 50 bis 500 
wahrend der Absorption liegen. 

Vor der Verwendung des Absorptionsmittels fur 
das erfindungsgemaBe Reinigungsverfahren sollte be- 
reits eine Vorbehandlung des Absorptionsmittels er- 
folgen. Diese Vorbehandlung umfaBt vorzugsweise 
zwei Stufen, deren erste in einer Dampfbehandlung 
fur V« bis 3 Stunden bei einer Temperatur in dem 
Bereich von 93 bis 370° C besteht. 

Durch das erfindungsgemaBe Verfahren wird die 
Ausbeute an Polymerem erhoht. 
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25 Das erfindungsgemaBe Verfahren kann angewandt 
werden, wenn ein einziges Olefin pofymerisiert wird, 
oder wenn die Polymerisation unter Verwendung 
eines Gemisches von Olefinen oder eines Gemisches 
von Olefinen oder eines Gemisches von Olefinen ein- 

30 schlieBlich Diolefinen durchgefiihrt wird. 

Die folgenden Beispiele veranschaulichen die Wir- 
kung der Reinigung der Olefinbeschickung und die 
bei Anwendung des Verfahrens der vorliegenden Er- 
findung erzielten verbesserten Ergebnisse. 

Beispiel 1 

300 ccm aktivierte Columbiakohle wurde bei 
510°C unter Spiilen mit trockenem. Stickstoff dehy- 
dratisiert und dann in ein StahlgefaB eingebracht. Ein 

40 Athylenkonzentrat wurde durch ein Rohr von 2,54 cm 
Durchmesser und 63,5 cm Lange mit einem Druck 
von 31,5 atii bei Zimmertemperatur iiber die Aktiv- 
kohle und dann in das mit einem Riihrer ausge- 
statteten PolymerisationsgefaB geleitet. Der Katalysa- 

45 tor bestand aus Chromoxyd auf Siliziumdioxyd-Alu- 
miniumoxyd. Die Reaktionsgeschwindigkeit betrug 

10.4 kg je Stunde je Kilogramm Katalysator gegen- 
tiber einer Geschwindigkeit von 5,75, wenn das 
gleiche Athylen ohne Reinigung verwendet wurde. 

50 Das ReaktionsgefaB wurde unter Riihren bei 

31.5 atii, 132° C, einer Katalysatorkonzentration von 
0,7 <Vo und unter Verwendung von Isooctan als Ver- 
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dunnungsmittel betrieben. Die Ansatze dauerten 
4 Stunden. 

Im folgenden wird ein Vergleichsversuch angefiihrt, 
bei dem das Absorbens vorher nicht erfindungsgemafi 
mit einem Inertgas behandelt worden war. 5 

Je 600 ccm aktivierte Colnmbiakohle wurde in ein 
Rjohr von 2,54 cm Dnrchmesser und 127 cm Lange 
eingebracht und etwa 2 Tage mit Zylinderstickstoff 
gespiilt, wobei der Taupunkt des Abgases schlieBlich 
der gleiche wie der des Stickstoffs war. Die Tempera- io 
tor der Stickstoffbehandlung wurde nicht gemessen. 
Sie konnte jedoch nicht groBer sein als etwa 160° C, 
da das Erhitzen mit Dampf von 5,6 atii erfolgte. Es 
warden vier StnndenansStze durcngefiihrt, um die 
Reakdonsgeschwindigkeit in Kilogramm je Stunde je 15 
Kflogramm Katalysator zu bestimmen, die in dem 
I^jlymerisatfadsgdSB mit Athylen erzielt werden 
konnten, das von der Zustrom- und der Abstromseite 
des Aktiykohleadsorbers eamommen war. Das 
Athylen wurde bei 31,5 atii und Zhnmertemperatur ao 
fiber die Aktrvkohle geleitet. Die Reaktionsgeschwin- 
digkeit betrug 7,0 kg.je Stende je Kilogramm Kataly- 
sator bei Verwendung des Athylens von der Abstrom- 
seite der AMvkohlevorrichtung gegeniiber einer Ge- 
schwindigkeit von 6,6 bei Verwendung von Athylen 25 
von der Zustromseite der Aktrvkohlevorrichtung. Das 
ReaktionageQ.e. wurde bei 31,5 atii, 132° C, einer 
Elatalysatbrkoni^tration von 0,7% und mit Cyclo- 
hexan als V^lmnungsmittel betrieben. 

Beispiel 2 * 3 ° 

£thylen' wurcfe durch Dbeaieiten iiber reduziertes 
Kupfer atlem und dorch Oberleiten iiber das gleiche 
Kupfer und anschlieBead iiber Silikagel gereinigt. 
Das Silikagfj war vorher bei einer Temperatur iiber 35 
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316° C Unter Spiilen mit trockenem Stickstoff dehy- 
dratisiert worden. Das Athylen wurde durch ein 
300 ccm Bett von 2,54 cm Durchmesser und 63,5 cm 
Lange bei 31,5 atii und einer Temperatur von 117°,C 
iiber das Kupfer und bei Zimmertemperatur iiber das 
Silikagel geleitet und dann einem Polymerisations- 
gefaB zugeleitet, das bei 31,5 atii, 132° C und einer 
Konzentration von 0,7«/o Katalysator in Isooctan be- 
trieben wurde. Die Reakdonsgeschwindigkeit betrug 
10,4 kg je Stunde je Kilogramm Katalysator mit dem 
nur mit Kupfer gereinigten Athylen gegeniiber einer 
Geschwindigkeit von 12,2 mit Athylen, das mit 
Kupfer plus Silikagel gereinigt war. Aus diesen 
Werten ist ersichtlich, daB das Siliziumdioxyd die in 
dem Athylen anwesenden Verunreinigungen wesent- 
lich herabsetzte. 

Die Polymerisationsreaktion ist nicht Gegenstand 
des Schutzbegehrens. 

Paten tanspruch: 

Verfahren zur Reinigung von Olefinen, die der 
Polymerisation mit Chromoxyd enthaltenden 
Katalysatoren unterworfen werden sollen, durch 
Behandeln mit festen Absorptionsmitteln, da- 
durch gekennzeichnet. daB man 3 bis 
6 Stunden bei einer Temperatur von etwa iiber 
316° C, vorzugsweise bei 510° C mit Inertgas 
vorbehandelte Absorptionsmittel einsetzt 
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